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(54) Traltement de surface d'une tole d'acler galvanisee a chaud avant sa mise en peinture. 

(57) Selon ce traitement de surface on depose sous vide 
sOr au moins une face de la t6le, une couche mince de 
zinc, d'epaisseur inferieure ou egale a 1 ujti, soit par vole 
physique, notamment par evaporation sous vide de zinc 
par chauffage, soit par un autre procede tel que la pulveri- 
sation sous vide. Avant le depot de zinc sous vide, la sur- 
face de la tdle peut avantageusement etre soumise a un 
prenettoyage ionique, par insufflation d'ions d'un gaz neu- 
tre. Ce procede ameliore notablement I 'aspect esthetique 
des tdles gatvanisees a chaud apres peinture, ce qui dimi- 
nue considerablement la mise au rebut des t6les defec- 
tueuses. 
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La presence invention a pour objet un traitement 
de surface d f une tole d T acier galvanisee & chaud avant sa 
mise en peinture, afin d'ameliorer son aspect apres 
peinture. 

5 On connalt deux types de procedes pour dSposer une 

couche de zinc sur une tole : par galvanisation a chaud ou 
au trempe dans un bain de zinc en fusion, et par electro- 
deposition au moyen d'une anode de zinc consommee, les 
ions zinc se deposant sur la tole qui fait office de 
10 cathode. 

Le depot de zinc a pour but initial de proteger la 
tole contre la corrosion, en vue des nombreuses utilisa- 
tions possibles de ces toles, notamment dans les domaines 
de 1 ? automobile, du batiment et de 1 T electro-menager . La 

15 galvanisation a chaud ou au trempe pennet l'obtention d'un 

revetement de zinc de 10 a 20pm d'epaisseur tandis que 
1 1 electrodeposition about it a une couche de 8 a 10pm 
d'epaisseur, presentant un bel aspect de surface. En 
revanche, les revetements de zinc obtenus par galvanisa- 

20 tion presentent un f leurage et une rugosite superieure aux 

revetements obtenus par electrodeposition, qui nuisent a 
l 1 aspect de surface de la tole apres peinture. 

La rugosite d f un revetement obtenu par Electrode- 
position de zinc sur une tole ayant une rugosit6 initiale 

25 de' 1 a 2pm, n f est en pratique que tres lfegerement supe- 

rieure a celle-ci, par exemple de 0,3pm. 

Finalement une fraction des t61es traitees par 
galvanisation a chaud doit etre mise au rebut. II est 
evidemment possible de n f utiliser que le precede par 

30 electrodeposition, mais celui-ci est plus onereux que la 

galvanisation a chaud. 

L f invention a done pour but d 1 ameliorer 1 ' aspect 
apres peinture des toles gal vanishes a chaud. Une tole 
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d f acier d'epaisseur egale a 0,7mm est revetue de zinc par 
galvanisation a chaud afin d'obtenir un rev§tement de zinc 
d'epaisseur egale a 10pm sur chacune de ses faces. 

Conformement a l 1 invention, on depose sous vide 
sur la tole une couche mince de zinc, d'epaisseur infe- 
rieure ou egale a ljjm environ, et par exemple egale a 
0, 3jjm. 

Avantageusement ce depot de zinc est effectue par 
voie physique, notamment par evaporation sous vide de zinc 
par chauffage (ce procede etant souvent appele "PVD"- 
physical vapor deposition). Selon ce procede, on fait 
evaporer du zinc contenu dans un creuset metallique ou 
ceramique par chauffage, par effet Joule, par induction ou 
par bombardement electronique et par exemple par effet 
Joule dans un four a resistance dont la temperature du 
bain est comprise entre 400 et 600 °C, de preference 
comprise entre 500 et 550 °C et par exemple egale a 525° C. 

Le creuset est dispose en regard d'une des faces 
de la tole d ! acier galvanisee a chaud a revetir, et la 
vapeur metallique ainsi creeo se condense sur la paroi 
froide constitute par ladite tole d f acier. Le temps 
d T exposition de la tole d T acier a 1 1 atmosphere gazeuse de 
zinc depend evidemment de I'epaisseur du film souhaite. 

On realise ainsi un tel depot d f un film mince de 
zinc sur la surface d'une tole d T acier galvanisee a chaud 
dans une enceinte sous vide dont 1 1 atmosphere est a une 
pression comprise entre 10" 4 et 10 2 Pa, de preference 
comprise entre 10" 3 et 1 Pa et par exemple egale a 10' 1 
Pa, 1 ? epaisseur du film mince de zinc etant superieure ou 
egale a 0, 01]im. 

II est egalement possible d r effectuer le depot de 
zinc sous vide par un autre procede comme par exemple par 
pulverisation . 
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Le revetement mince de zinc ainsi obtenu presente 
une epaisseur d'uniformite et de regularity satisfaisan- 
tes, recouvrant de maniere homogene la surface de la tole 
et permettant I'obtention d'un aspect plus esthetique 
apres peinture, ce qui abaisse considerablement les mises 
au rebut. 

Suivant une variante avantageuse du traitement de 
surface selon 1' invention, prealablement au depot du film 
mince de zinc, on soumet la surface de la tole d'acier 
galvanisee a chaud a revetir a un prenettoyage par 
bombardement ionique de cette surface au moyen d'ions 
provenant d'au moins un gaz neutre (Ar, Xe, Kr), ou d'au 
moins un gaz reactif (0 2 F, H 2 , N 2 , un hydrocarbure volatil ) 
ou d 1 un melange d 1 au moins un gaz neutre et d 1 au moins un 
gaz reactif dans 1' enceinte sous vide. 

Par exemple, un gaz neutre tel que de 1 1 argon est 
ionise par application d'un champ electrostatique sur le 
substrat polarise constitue par la tole d'acier galvanisee 
a chaud. 

Cette insufflation de jets d'ions de gaz neutre 
sur la surface de la tole provoque une desorption des 
molecules adsorbees et done un decapage des oxydes, 
permettant de nettoyer avantageusement la surface de la 
tole, Ce pretraitement ne doit pas etre excessivement 
long et en general ne doit pas depasser 3 minutes, afin de 
ne pas chauffer la tole a une temperature superieure a 
200 °C. A titre d f exemple numerique indicatif, I'energie du 
faisceau d'ions de gaz neutre peut etre comprise entre 200 
et 2000 eV„ de preference entre 400 et 800 eV et par 
exemple egale a 400 eV. Les densites de courant ionique 
recueillies sont comprises entre 0,1 et ImA/cm 2 , et par 
exemple egales a 0,2mA/cm 2 , et la dose d T ions lors du 
bombardement ionique ne depasse pas 10 18 ions /cm 2 . 
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surface de la tole a un bombardement ionique, a partir 
d'au moins un gaz neutre (Ar, Xe, Kr) ou d'au moins un gaz 
reactif (0 2 , F, H 2 , N 2 , C ayant pour origine un hydrocarbure 
volatil) ou d'un melange contenant au moins un gaz neutre 
et au moins un gaz reactif. Ces gaz peuvent etre diffe- 
rents de ceux utilises pour la phase de prenettoyage 
ionique . 

Les energies et densites de courants ionigues pour 
cette phase sont du meme ordre de grandeur que celles de 
la phase de prenettoyage ionique et sont par exemple 
respectivement egales a 400 eV et une densite de courant 
ionique de 0,2 mA/cm*. Ce bombardement modifie la micros- 
tructure superficielle et affine la taille des grains 
obtenus, en provoquant egalement une densif ication de la 
couche de zinc deposee, laquelle ne presente pas de 
porosi"te. 

Ce bombardement ionique peut etre mis en oeuvre 
soit seul, soit en combinaison avec le prenettoyage 
ionique raentionne precedemment . 

Les essais decrits ci-apres vont illustrer les 
differentes proprietes des toles galvanisees a chaud 
traitees selon 1' invention et les avantages qui en de- 
couleivt . 

La figure 1 est un graphique representant les 
resultats d'une analyse par spectrometrie a decharge 
luminescente (SDL) pour un echantillon temoin d'une tole 

galvanis6e a chaud. 

La figure 2 est un graphique analogue a la Fig. 1, 
relatif a une tole galvanisee a chaud et traitee conforme- 

30 ment a 1' invention. 

La figure 3 est une mire transparente utilisee 
pour une mesure representative de 1' aspect de surface d'un 
echantillon de t61e traitee selon 1' invention. 



20 



25 
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Cet essai a pour but de montrer 1« adherence d'une 
peinture sur des tdles d'acier galvanisees a chaud trai- 
tees selon 1 ' invention apres passage en milieu humide. Des 
Echantillons de t61es d'acier de dimensions 100x200 mm et 
d'epaisseur 0,7mm sont revetues d'une couche de zinc 
d'epaisseur egale a 10 pm par un procede classique de 
galvanisation a chaud. 

Ces echantillons sont numerotes de 1 a 4, 1'6- 
chantillon 1 servant de temoin, et leur surface est 
soumise a un prenettoyage par bombardement ionique dans 
les conditions suivantes : 

gaz : argon 

energie des ions 400 eV 
densite de courant ionique 0,2 mA/cm 2 
On effectue ensuite sur les echantillons 2 a 4 
prenettoyes un depot sous vide de zinc au moyen d'un canon 
a electrons, pour obtenir des films minces de zinc d'e- 
paisseur respectivement egales a 0,3 pm, 0,6pm et 1pm. 

Tous les echantillons sont alors phosphates 
suivant une phosphatation tricationigue (Zn, Mn, Ni) de 
type G958 et sont classiquement revetus d'une peinture 
apres avoir subi une cataphorese de type PP G ED4 717/951, 
telle qu'utilisee pour les carrosseries de vehicules 
automobiles . 

Le test d ' adherence humide consiste a immerger les 
echantillons 1 a 4 dans une cuve remplie d'eau a 40 °C 
pendant 21 jours, puis a les laisser secher a l'air libre 
pendant 24 heures et enfin k effectuer des incisions sur 
lesdits echantillons de maniere a former un quadrillage au 
moyen d'un peigne a quadrillage conforme a la norme DIN 
53151, les incisions atteignant l'acier des echantillons. 
Un ruban adhesif de type SCOTCH toile de reference FIE 301 
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est applique sur la partie quadrillee de chaque echantil- 
lon puis est retire. 

Pour evaluer l f adherence de la peinture, un 
systeme de cotation visuelle de 0 a 5 est utilise, l'in- 
5 dice 5 caracterisant une tres mauvaise adherence de la 

peinture . 

Les resultats obtenus pour les quatre Echantillons 
sont alors consignes dans le tableau ci-dessous : 

Echantillons 12 3 4 

10 epaisseur du 0 0,3 0,6 1 

film en ]xm 

cotation 1 1 0 1 

Ainsi on peut constater que les films minces de 
15 zinc deposes sous vide, quelles que soient leurs epais- 

seur s, n'ont pas d ? influence sur la tenue au test d 1 ad- 
herence humide. 



Essai..2 

20 L'essai a egalement pour bfct de montrer l 1 adhe- 

rence d'une peinture sur des toles d'acier galvanisees a 
chaud traitees selon 1 ! invention. 

Des echantillons de toles d'acier numerotes de 1 
a 3 sont prepares dans les memes conditions que dans 

25 l'essai precedent, 1 1 echantillon 1 servant de temoin et 

les echantillons 2 et 3 comportant chacun un film mince de 
zinc d T epaisseur respectivement egale a 0,7 pm et 1 pm. 

Ces Echantillons 1 a 3 sont ensuite soumis a 
1 T operation de mise en peinture decrite dans l f essai 

30 precedent, et l'on effectue sur lesdits echantillons 

peints un test dit de gravillonnage qui consiste a proje- 
ter une quantite def inie de grenaille par exemple 100ml en 
deux passages sous une pression d'air de 2 bars sur ces 
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echantillons. Le test de gravillonnage donne lieu a une 
cotation allant de 1 & 9 et qui est representative du 
degre d'ecaillage de la peinture, la cotation 1 faisant 
reference a l 1 aspect le moins degrade. 
5 Les resultats obtenus sont regroupfes dans le 

tableau suivant : 

Echantillons 1 2 3 

epaisseur du 0 0,7 1 

film en jam 

1 0 cotation 1 12 

et montrent que le depot sous vide d'un film mince de zinc 
sur une tole d'acier galvanisee a chaud n'a aucune in- 
fluence sur le bon comportement d'une tole d T acier galva- 
nisee a chaud face au gravillonnage. • 

15 

EsS&i 3 

Cet essai a ete ef fectue sur des echantillons de 
toles d'acier galvanisees a chaud identiques a ceux 
indiqu^s dans 1 1 essai 1 et traites selon l f invention dans 
20 les memes conditions que pr6c6demment . 

L 1 essai a consiste a phosphater par une operation 
de phosphatation de type G 958 tricationique (Zn, Mn, Ni) 
les echantillons ainsi prepares puis a effectuer une 
analyse de type SDL et une observation au microscope 
25 61ectronique a balayage. 

Les resultats de cet essai ont montre que le 
traitement de phosphatation s ! applique aussi bien a une 
tole d'acier galvanisee a chaud revetue par depot sous 
vide d'un film mince de zinc, qu'a une simple tole d'acier 
30 galvanisee a chaud. 

En effet la Demanderesse a pu constater que les 
temps de phosphatation (26-27s) et les tailles de cristaux 
(environ 4 ym) sont identiques, le recouvrement du revete- 
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ment de zinc par les cristaux paraissant fegalement simi- 
laire. 

Essfri 4 

Get essai consiste a effectuer une analyse SDL 
( spectrometrie a decharge luminescente ) sur des echan- 
tillons de toles d'acier galvanisees a chaud prepares dans 
les memes conditions que dans 1 T essai 1, raais n'ayant pas 
subi les etapes de I 1 operation de mise en peinture. Les 
analyses SDL d'un echantillon t§moin et d'un echantillon 
traite selon 1' invention sont respectivement representees 
sur les Fig.l et 2. 

On distingue nettement le film de zinc sur la 
Fig. 2 et le pic d ? aluminium a 1' interface dudit film et du 
revetement de zinc depose par galvanisation & chaud. 

Ce pic d' aluminium est caracteristique de 1' alu- 
minium de peau present a la surface d'une tole d'acier 
galvanisee a chaud. 

Cet essai montre que le zinc depos6 sous vide 
reste en surface et masque 1' aluminium present a la 
surface du revetement de zinc depose par galvanisation a 
chaud. 

Egsai .5 

Le but de cet essai est de montrer 1 f amelioration 
de l f aspect des toles d'acier galvanisees a chaud traitees 
selon 1' invention apres leur mise en peinture, par rapport 
a 1' aspect de simples toles d'acier galvanisees a chaud et 
peintes. 

Des echantillons de toles d'acier de dimensions 
1100x200 mm et d'&paisseur egale a 0,7mm sont revetus 
d'une couche de zinc d'epaisseur egale h 10pm par un 
precede classique de galvanisation a chaud. Ces echan- 
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tillons sont num^rotes de l a 4, 1 f 6chantillon 1 servant 
de temoin, et leur surface est soumise a un pr6nettoyage 
par bombardement ionique dans les conditions suivantes : 

gaz : argon 
5 fenergie des ions 400 eV 

densite de courant ionique 0,2 mA/cm 2 

On ef fectue ensuite sur les echantillons 2 a 4 
prenettoyes un depot sous vide au moyen d ' un canon a elec- 
trons pour obtenir des films minces de zinc d'fepaisseurs 
10 respectivement egales a 0,3 pm, 0,7 pm et 1 pm. 

Tous les echantillons sont alors phosphates 
suivant une phosphatation tricat ionique (Zn, Mn, Ni) de 
type G958, et sont classiquement revetus d'une peinture 
apres avoir subi une cataphorese de type PPGED4 717/958 
15 telle qu'utilisee pour les carrosseries de vehicules 

automobiles . 

L'essai pratique sur les echantillons 1 a 4 
consiste a mesurer leur D0I (distinctness of image) qui 
revele 1' aptitude d'une surface a reflechir des images 

20 plus ou moins nettes, la mesure du DOI prenant en compte 

la tension et le brillant du film de peinture. 

Pour effectuer la mesure du DOI des surfaces 
peintes des echantillons 1 a 4, on utilise un appareil 
commercialise par la societe CHIMILAB ESSOR et comportant 

25 une mire transparente telle que celle de la Fig. 3, sur 
laquelle sont dessines des anneaux ouverts repartis en 
plusieurs zones juxtaposees, la premiere de ces zones 
etant occupee par des anneaux identiques de diametre eleve 
et une cotation de 10 figurant au dessus de cette zone. 

30 De proche en proche, les zones suivantes sont 

occupees par des anneaux identiques dans chaque zone 
consideree et dont le diametre decroit d'une zone a 
1' autre, a chacune de ces zones correspondant une cotation 
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de plus en plus 61evee qui va, par saut de 10 jusqu'a la 
cotation de 100. 

Ainsi, pour chaque echantillon, on projette 
1 ! image de la mire sur l f une des faces de celui-ci a 
5 l'aide d'une lumiere, et I'operateur qui effectue I'essai 

attribue une cotation correspondant au plus petit anneau 
parfaitement visible lorsqu'il observe la surface peinte 
sous un angle d' incidence de 30°. 

Les resultats de cet essai figurent dans le 
10 tableau ci- apres : 

echantillons 12 3 4 

epaisseur du film 0 0,3 0,7 1 

en jim 

DOl 85 100 100 90 

15 

Ces resultats sont tr&s significatif s puisqu'ils 
montrent que le traitement de surface selon l f invention de 
toles d'acier galvanisees a chaud am§liore tres nettement 
l f aspect de ces toles apres leur mise en peinture. 

20 Le traitement de surface selon . 1 T invention est 

simple et economique, et respecte de plus 1 T environnement . 
II permet d'obtenir, sans frais supplSmentaires 61ev6s, 
une qualite de surface apres peinture des toles galvani- 
sees a chaud equivalente a celle des toles revetues de 

25 zinc par electrodeposition. 
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REVENDICATIONS 

1. Traitement de surface d'une tole d T acier 
galvanisee a chaud, caract§ris6 en ce que l'on depose sous 
vide sur au moins une face de la tole d'acier un film 

5 mince de zinc, d'epaisseur infSrieure ou 6gale a lyim 

environ. 

2. Traitement de surface selon la revindication 2, 
caracterise en ce que le d6pot sous vide est ef fectue par 
voie chimique. 

10 3. Traitement de surface selon la revendication 2, 

caracterise en ce que le depot sous vide est ef fectue par 
voie physique. 

4. Traitement de surface selon la revendication 3, 
caracterise en ce que le depot sous vide est ef fectufe par 

15 pulverisation. 

5. Traitement de surface selon la revendication 3, 
caracterise en ce que le depot sous vide est effectufe par 
evaporation de zinc. 

6. Traitement de surface selon la revendication 5, 
20 caracterise en ce que l'on fait evaporer le zinc sous une 

pression comprise entre 10" 4 et 10 2 Pa et de preference 
comprise entre 10" 3 et 1 Pa. 

7. Traitement de surface selon l f une des reven- 
dications 5 ou 6, caracterise en ce que 1 1 evaporation de 

25 zinc est provoquee par chauffage par effet Joule, par 

induction ou par bombardement electronique. 

8. Traitement de surface selon l'une des revendi- 
cations 1 a 7, caracterise en ce que pr6alablement au 
depot de zinc sous vide on soumet la face de la tole 

30 d'acier a un bombardement ionique dans un gaz ou un 

melange gazeux forme par au moins un gaz neutre et/ou au 
moins un gaz reactif . 

9. Traitement de surface selon la revendication 8, 
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caracterise en ce que la dose d f ions lors du bombardement 
ionique ne depasse pas 10 18 ions/cm 2 . 

10 . Traitement de surface selon 1 ' une des revendi- 
cations 1 S 9, caract&rise en ce que simultan6ment au 

5 depot de zinc sous vide on procede a un bombardement 

ionique de la face de la piece mfetallique dans un gaz ou 
un melange gazeux contenant au moins un gaz neutre et/ou 
au moins un gaz rfeactif . 

11. Traitement de surface selon la revendication 
10 8 ou 10, caracterise en ce que le gaz neutre est choisi 

parmi le groupe (Ar, Xe, Kr). 

12. Traitement de surface selon la revendication 
8 ou 10, caracterise en ce que le gaz r6actif est choisi 
parmi le groupe (0 2 , F, C, H 2 , N 2 ), le C 6tant issu d'un 

15 hydrocarbure volatil. 

13. Traitement de surface selon la revendication 
8 ou 10, caracteris6 en ce que 1'energie des ions est 
comprise entre 200 et 2000 eV et de preference comprise 
entre 400 et 800 eV. 

20 14. Traitement de surface selon la revendication 

8 ou 10, caracterise en ce que la density de courant 
ionique est comprise entre 0,1 et 5 mA/cm 2 . 

15. Tole d'acier galvanisee a chaud obtenue par le 
traitement de surface selon l'une des revendications 1 a 

25 14, caracterisee en ce que ladite tole comporte sur au 

moins une face un film mince de zinc d'epaisseur au plus 
egale a 1 jim. 

16. Tole d'acier selon la revendication 15, carac- 
terisee en ce que l'epaisseur du film mince de zinc est 

30 super ieure ou egale a 0,01 pm. 
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